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Patentanspruch: 

TrennmittGl furEthy!a!kohol-Vs/asser-Mischungerr,gekonnzeichnet durc;i ein Motallsilik '.ox mit 
SchichtstrukturderZusammensetzung M2O x 18 bis 22 SiOj x 8,5 bis 9,5 HjO^vvorin M Kalium und/ 
oderWasserstoff ist, das mitder Alkohol-Wasser-Mischung 10 bis 40 Minuten bei Raumt-^mperatur in 
Kontakt gebracht wird. 



Anwendiingsgebletder Erflndung 

Die Eifindung beiriffl ein Miltel zur Abtrennung von Elhylalkohol aus Ethylalkohol-Wasser-Mischungen mil einem 
Ethylalkoholgehalt unter 10Vol.-%. Die Erfindung kann in alien induslriezweigen zur Wiedergewinnung von Elhylalkohol aus 
dampfformigen oder flusstgen Ethylalkohol-Wasser-Mischungen verwendet werden. 



Charakteristik der bekanntAn technischen Lfisungen 

In chemisch-iechnischen und Icbonsmittelchemischen Prozessen fallen Ethylalkohol-Wasser-Gennische danipfformig oder 
flussig an. Din Aufarbeitung von Gemischen mil unter 10Vol.-% Elhylalkohol zur Wiedergewinnung des Alkoholes kann durch 
folgende Technologien erreicht werden: 

- Destination (1), 

- Dampfdestillation (2), 

- Kondensation und Destination |3|, 

- Membrantrennprozesse (4), 

- Extraktion (5), 

- Aussalzeffekt (6), 

- Adsorption {7|. 

Die Technoiogien (1 ) bis (3) cind seit langem Stand dor Technik. Nachteile dieser Verfahren sind die hohsn Energiekosten und der 
g roBe verf chrenstechnische Aufwand. Weiterhin ist der effektive Belrieb einer Deslillati onsanlage an den kontinuierlichen Anf all 
groRerer Mengen Alkohol/Wasser gebunden. Die Membrantrennprozesse erfordern spezlelle Membranen und fur eine 
wirtschafllicheAuftrennu.ig ist neben einer groBenMembranobernacheeineVorkonzenirierung der AlkohoW^^ 
durch Destination notwendig. Die Ausgangskonzenlralion des eingespelslen Alkohols liegt normalerweise bai uber 50Vol.-%. 
Verfahren der Alkohol-Extraktion haben sich nicht bewahrt, da die einoeselzten Extraktionsmillel zu goringe Anreicherungen 
ergaben. Die Extraktion kann zwar durch Zusatz von Neutralsalzen (z. B. NaCI) durch den Aussalzeffekt verbesserl werden, das 
fiihrt aber zu einer unerwunschten Salzbelastung der wafirigen Phase. 

Fur eine adsorptive Trennung sind spezielle Adsorbenzien erforderlich. Auf Grund der relaliv geringen Unterschiede in den 
Wechselwlrkungen von Elhylalkohol und Wasser mit einor Adsorbensoberflache ist eine Verwendung von sogenannton 
hydrophoben Adsorbenzien nicht sinnvoll. Die als hydrophob bezelchneten ZSM-Zeolithe besitzen eine ungenugende Affinitat 
zu Elhylalkohol in Gegenwart von Wasser, so daB die Aufnahme von Elhylalkohol gering 1st. 

Die bokannten Mogllchkeilen zur Abtrennung von Wasser aus Alkohol, z, B. durch Verwendung wasserbindender Produkte, sind 
fiir die Abtrennung von Warser zur Anrelcherung von Elhylalkohol nur bei hohen Konzenlrationen des Alkohols sinnvoll. 



Ziel der Erfindung 

Ziel der ErHndung ist ein Mittel zur Abtrennung von Alkohol aus Wasser, das lechnisch leicht handhabbar ist und hoha 
Standzeiten bcsitzt. 

Darlegung des Wesons der Erfindung 

Der Erfindung liegt die Aufgabo zugrunde, fiir die Abtrennung von ^Ikoho! aus Wasser ein goeigneles wasserunlosliches Silikat 
zufindon 

ErfindungsgemaS wird ein Metallsilikalhydrat nil Schichtstruktur der ZusammensetzungM20 x 18bis22Si02 x 8,5 bis 

9,5 H20,worinM Kalium und/oderWassersioff ist, mil derAlkohol/Wasser-Mischung 10 bi540 Minuten bei Raumtemperaturin 

Kontakt gebracht. 

Die verwendeten Metellsilikalhydrale werden hydrothcrmal synlhelisiert (DD 220584) bzw. durch lonenauslausch aus der 
synlhetisicrten Form hergestellt. Das Kalium-Metallsilikathydral ist durch folgende Ronlgendtffraklionslinien gekennzeichnel 
(Cu-K,;phrSlrahlung, Ni-Fillcr, Gomiomelergeschwindigkeil 2 Thela = IVmin): 
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Aus dieser Kalium-Form wird durch einen lonenauslausch mit ein© geroischto Kalium/Protonen-Form hergoslelll, die dutch 
folgende Ronlgendiffraktionslinien gekennzeichnet ist: 

din(nm) hUensrtatin (%) 

1,82 100 
0,89 42 
0,74 19 
0,60 12 
0,41 19 
0,34 99 
0,32 31 

Der Kalium-Gehalt dieser Form betragi kleiner 0,1 Ma.-%. Je nach lonenaustauschbedingungen sind gemischtior^ige Kalium/ 
Prolonen-Formen untcrschiedlicher Zusammensetzurig moglich. Fur die Abtrennung von Elhylalkoho! aus w^Qnger Losung 
Oder dampfformiger Mischung ist keine Akiivierung der Metallsilikathydrate nolwendig. Die Melallsilikathydrate warden In 
pulvfiger Form oder zu Formkorpern verformt (DD 228180) mit der waRrigen Ethylalkohodosung in Konlakt gebracht. Das 
Verhaltnis Flussigkeitzu Feslstoff soil dabei 10I/kg bis 200 I/kg betragen. Das Kontaktieren kann kontinuierlich oder 
diskontinuierlich in bekannter Weise durchgefuhrt werden. Die Kontaktzeil sod 1 0 bis 40 Minuten betragen. Die Durchfwhrung 
sol) bei Raumtemperatur erfolgen. Dampfformigo Mischungen von EthylalkoholAVasser werden durch eine Schicht von 
verformtem Metallsilikathydrat in dafur technisch Oblichen Apparaturen (Adsorplionssaulen) geleitei. Zur Ruckgewinnung des 
Ethylaikoholes wird das abgelrennie und mit Ethylalkohol beiadene Metallsilikathydrat auf eine Temperalur von 80 bis lOO'C 
erwarmt. Auch eine Vakuumbehandlung fiihrl zur Abgabe des Ethylaikoholes. Danach sleht das Metallsilikathydrat wieder zur 
Aufnahme cfes Ethylaikoholes zur Verfugung. 



Ausfuhrungsbelsplele 
Belspiell: 

Es wird ein Metallsilikathydrat der Zusammer.setzungKjO x 18Si02 x 8,5 HjOverwondet. 1 g dieser Substanz wird mit 100ml 
einer 1-Vo!.-%rgen Ethanol-Wasser-Mischung 40 Minuten bbi Raumiemperatur geschullelt. Danach enthieltdcs 
Metallsilikathydrat 0,220 m! Ethanol/g. 

Beispl8l2: 

Es wird ein Metallsilikathydrat der Zusammensetzung KjO x 21 SiOj x 9 HjO verwendui. 1 g dieser Substanz wird mit 100ml 
efner 2-Vol.-%ioen Ethanol-Wasser-Mischung 20 Minuten bei Raumiemperatur geschullelt. Danach enthielt das 
Metallsilikathydrat 0,332 ml Ethanol/g. 

BelspleI3: 

0,50g Metallsilikathydrat der Zusammensetzung KjO x 22 SiO, x 9,5 HjO werden mit 100ml einer 2-VoI.-%igon Ethanol- 
Waosor-Mischung 30 Minuten bei Raumtemperatur geschuttell. Danach betrug dio Ethanol-Aufnahme 0,281 ml Ethanol/g, 

Belsplel 4: 

5kg verformtosMelallsilikathydral der Zusammensetzung HVK2O x 22 SiOj x 9,5 H^O mit 0,05 Ma..% Kali-jm wird in einer 
Adsorpiionssfiule mit Luh, beladen mit 1 Vol.-% Ethylalkohol und 5 Vol.-% Wasser, bei 20"C durchstromL 0\q Verweilzeit betrug 
40 Minuten. Das Metallsilikathydrat nahm bis zum Durchbruch 600g Ethylalkohol auf. 



